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©  Magnetic  particles  and  method  of  production  thereof. 

Magnetic  particles,  particularly  magnetic  iron  oxide 
particles,  magnetic  cobalt-containing  iron  oxide  particles  and 
magnetic  metallic  iron  particles,  which  have  a  long  axis 
diameter  of  300  nm  or  less,  an  axial  ratio  of  5  or  less,  and  a 
specific  surface  area  of  40  m2/g  (measured  by  BET  method), 
and  are  useful  as  a  recording  element  for  a  magnetic 
recording  medium,  and  a  method  for  the  production  thereof, 
which  comprises  reacting  an  aqueous  solution  containing 
trivalent  iron  ion  with  an  equivalent  or  more  amount  of  an 
aqueous  alkali  solution  at  a  temperature  of  30°C  or  lower, 
aging  the  produced  ferric  hydroxide,  subjecting  the  ferric 
hydroxide  to  hydrothermal  reaction  in  an  autoclave  to 
produce  a-ferric  oxyhydroxide  particles,  filtering  and  drying 
the  particles,  and  then  reducing  the  particles  with  heating 
and  optionally  further  oxidizing  them,  and  also  a  magnetic 
recording  medium  prepared  from  the  magnetic  particles. 





The  p r e s e n t   i n v e n t i o n   r e l a t e s   to   m a g n e t i c  

p a r t i c l e s ,   more   p a r t i c u l a r l y ,   m a g n e t i c   i r o n   o x i d e  

p a r t i c l e s ,   m a g n e t i c   c o b a l t - c o n t a i n i n g   i r o n   o x i d e  

p a r t i c l e s   and  m a g n e t i c   m e t a l l i c   i r o n   p a r t i c l e s   w h i c h  

a r e   u s e f u l   as  a  r e c o r d i n g   e l e m e n t   f o r   a  m a g n e t i c  

r e c o r d i n g   m e d i u m ,   and  a  m e t h o d   f o r   t h e   p r o d u c t i o n  

t h e r e o f .  

V a r i o u s   m a g n e t i c   p a r t i c l e s   s u c h   as  F e 3 0 4  

p a r t i c l e s ,   γ  -Fe2O3  p a r t i c l e s ,   or   i n t e r m e d i a t e s   t h e r e o f ,  

m a g n e t i c   c o b a l t - c o n t a i n i n g   i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s   a n d  

m a g n e t i c   m e t a l l i c   i r o n   p a r t i c l e s   h a v e   w i d e l y   b e e n   u s e d  

as  a  r e c o r d i n g   e l e m e n t   f o r   a  m a g n e t i c   r e c o r d i n g   m e d i u m  

and  t h e s e   m a g n e t i c   p a r t i c l e s   a r e   u s u a l l y   p r o d u c e d   b y  

r e d u c i n g   @ - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e   (@-FeOOH)  p a r t i c l e s   o r  

r e d u c i n g   @-FeOOH  and  t h e n   o x i d i z i n g   i t ,   s a i d   a - f e r r i c  

o x y h y d r o x i d e   p a r t i c l e s   u s e d   t h e r e i n   b e i n g   u s u a l l y  

p r o d u c i n g   by  a d d i n g   an  a q u e o u s   a l k a l i   s o l u t i o n   to   a n  

a q u e o u s   f e r r o u s   s a l t   s o l u t i o n   a t   30  to   60°C  and  a i r -  

o x i d i z i n g   t h e   r e s u l t i n g   f e r r o u s   h y d r o x i d e .  

H o w e v e r ,   a c c o r d i n g   to   t h e   known  m e t h o d ,  

p a r t i c l e s   of   t h e   f e r r o u s   h y d r o x i d e   grow  w e l l   to   g i v e  

@ - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e   p a r t i c l e s   h a v i n g   a  l a r g e   a x i a l  

r a t i o ,   and  when  t h i s   p r o d u c t   i s   r e d u c e d   w i t h   h e a t i n g  

or  r e d u c e d   and  t h e r e a f t e r   o x i d i z e d ,   t h e r e   a r e   h a r d l y  



o b t a i n a b l e   m a g n e t i c   i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s   h a v i n g  

u n i f o r m   p a r t i c l e   s i z e   d i s t r i b u t i o n   and  h a v i n g   f i n e  

p a r t i c l e   s i z e   w h i l e   t h e   a x i a l   r a t i o   t h e r e o f   i s   l a r g e .  

When  t h e   f i n e  a - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e   p a r t i c l e s   a r e   p r e -  

p a r e d   by  t h e   c o n v e n t i o n a l   m e t h o d ,   t h e   r e s u l t e d   p a r t i c l e s  

a r e   v e r y   t h i n   b e c a u s e   of   t h e   h i g h   a x i a l   r a t i o .   A c c o r d -  

i n g l y ,   when  t h e   p a r t i c l e s   a r e   r e d u c e d   w i t h   h e a t i n g ,   i t  

t e n d s   to   o c c u r   s i n t e r i n g ,   w h i c h   r e s u l t s   in   d e f o r m a t i o n  

t h e r e o f ,   and  h e n c e ,   t h e r e   a r e   h a r d l y   o b t a i n a b l e   t h e  

d e s i r e d   m a g n e t i c   p a r t i c l e s   h a v i n g   i m p r o v e d   m a g n e t i c  

c h a r a c t e r i s t i c s .  

In  v i e w   of   t h e   f a c t s   t h a t   t h e   p a r t i c l e s  

s h a p e   of   t h e   @ - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e   p a r t i c l e s   a f f e c t s  

l a r g e l y   on  t h e   m a g n e t i c   c h a r a c t e r i s t i c s   of   t h e   m a g n e t i c  

p a r t i c l e s ,   t h e   p r e s e n t   i n v e n t o r s   h a v e   i n t e n s i v e l y   s t u d i e d  

on  i m p r o v e m e n t   o f   t h e   p r e p a r a t i o n   m e t h o d   o f   a - f e r r i c  

o x y h y d r o x i d e   p a r t i c l e s .   As  a  r e s u l t ,   i t   h a s   b e e n   f o u n d  

t h a t   when  an  a q u e o u s   s o l u t i o n   c o n t a i n i n g   a  t r i v a l e n t  

i r o n   i o n   i s   a d d e d   to   an  e q u i v a l e n t   or   m o r e   a m o u n t   o f  

an  a q u e o u s   a l k a l i   s o l u t i o n   a t   a  t e m p e r a t u r e   of   3 0 ° C  

or   l o w e r ,   f o l l o w e d   by  a g i n g   t h e   p r o d u c e d   f e r r i c  

h y d r o x i d e   and  s u b j e c t i n g   t h e   f e r r i c   h y d r o x i d e   to   h y d r o -  

t h e r m a l   r e a c t i o n   in   an  a u t o c l a v e ,   t h e r e   c an   be  o b -  

t a i n e d   a - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e   p a r t i c l e s   h a v i n g   a  l o n g   a x i s  

d i a m e t e r   of   300  nm  or   l e s s ,   an  a x i a l   r a t i o   of   5  or   l e s s  

and  a  s p e c i f i c   s u r f a c e   a r e a   of   40  m2 /g   or   l e s s   ( m e a s u r e d  

by  BET  m e t h o d )   w h i c h   can   g i v e   m a g n e t i c   p a r t i c l e s   h a v i n g  

e x c e l l e n t   m a g n e t i c   c h a r a c t e r i s t i c s   by  r e d u c t i o n   t h e r e o f .  



An  o b j e c t   of  t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   i s   t o  

p r o v i d e   m a g n e t i c   p a r t i c l e s   w h i c h   a r e   u s e f u l   as  a  

r e c o r d i n g   e l e m e n t   f o r   a  m a g n e t i c   r e c o r d i n g   m e d i u m .  

A n o t h e r   o b j e c t   of  t h e   i n v e n t i o n   i s   to   p r o v i d e   m a g n e t i c  

i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s .   A  f u r t h e r   o b j e c t   of  t h e   i n v e n t i o n  

i s   to   p r o v i d e   m a g n e t i c   c o b a l t - c o n t a i n i n g   i r o n   o x i d e  

p a r t i c l e s .   A  s t i l l   f u r t h e r   o b j e c t   of  t h e   i n v e n t i o n  

i s   to   p r o v i d e   m a g n e t i c   m e t a l l i c   i r o n   p a r t i c l e s .   A 

s t i l l   f u r t h e r   o b j e c t   of  t h e   i n v e n t i o n   i s   to   p r o v i d e  

a  m a g n e t i c   r e c o r d i n g   m e d i u m   p r e p a r e d   by  u s i n g   t h e  

m a g n e t i c   p a r t i c l e s   as  s e t   f o r t h   a b o v e .   A  s t i l l   f u r t h e r  

o b j e c t   of   t h e   i n v e n t i o n   i s   to   p r o v i d e  a - f e r r i c   o x y h y d r -  

o x i d e   p a r t i c l e s   h a v i n g   a  s m a l l   a x i a l   r a t i o   and  u n i f o r m  

p a r t i c l e   s i z e   d i s t r i b u t i o n   w h i c h   can   g i v e   t h e   d e s i r e d  

m a g n e t i c   p a r t i c l e s .   A n o t h e r   o b j e c t   of  t h e   i n v e n t i o n  

i s   to   p r o v i d e   a  m e t h o d   f o r   t h e   p r o d u c t i o n   of   t h e   m a g n e t i c  

p a r t i c l e s   as  s e t   f o r t h   a b o v e .   T h e s e   and  o t h e r   o b j e c t s  

and  a d v a n t a g e s   of  t h e   i n v e n t i o n   w i l l   be  a p p a r e n t   t o  

p e r s o n s   s k i l l e d   in   t h e   a r t   f r o m   t h e   f o l l o w i n g   d e s c r i p t i o n .  

A c c o r d i n g   to  t h e   m e t h o d   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n -  

t i o n ,   an  a q u e o u s   s o l u t i o n   c o n t a i n i n g   a  t r i v a l e n t   i r o n  

i o n   i s   a d d e d   to   an  e q u i v a l e n t   or   more   a m o u n t   of   a n  

a q u e o u s   a l k a l i   s o l u t i o n   to   p r o d u c e   f e r r i c   h y d r o x i d e ,  

w h e r e i n   t h e   r e a c t i o n   i s   c a r r i e d   o u t   a t   a  t e m p e r a t u r e  

of  30°C  or  l o w e r ,   and  t h e n   t h e   f e r r i c   h y d r o x i d e   i s   a g e d .  

A c c o r d i n g l y ,   t he   f e r r i c   h y d r o x i d e   p a r t i c l e s   a r e   a p p r o -  

p r i a t e l y   g r o w n ,   and  s u c h   f e r r i c   h y d r o x i d e   p a r t i c l e s   c a n  



g i v e   a - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e   p a r t i c l e s   h a v i n g   a  s m a l l  

a x i a l   r a t i o   and  u n i f o r m   p a r t i c l e   s i z e   d i s t r i b u t i o n   b y  

s u b j e c t i n g   t h e m   to  h y d r o t h e r m a l   r e a c t i o n   in   an  a u t o -  

c l a v e .   T h e  a - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e   p a r t i c l e s   t h u s   o b -  

t a i n e d   a r e   f i n e   and  h a v e   a  l o n g   a x i s   d i a m e t e r   o f  

300  nm  of  l e s s ,   and  h e n c e ,   t h e   m a g n e t i c   p a r t i c l e s  

o b t a i n e d   t h e r e f r o m   by  r e d u c t i o n   t h e r e o f   show  e x c e l l e n t  

m a g n e t i c   c h a r a c t e r i s t i c s   s u c h   as  e x c e l l e n t   c o e r c i v e  

f o r c e   and  a l s o   e x c e l l e n t   d i s p e r s i b i l i t y   to   a  b i n d e r  

when  i t   i s   u s e d   f o r   t h e   p r o d u c t i o n   of   m a g n e t i c   p a i n t  

c o m p o s i t i o n s ,   and  h e n c e ,   t h e   m a g n e t i c   t a p e   p r e p a r e d  

t h e r e f r o m   h a s   e x c e l l e n t   s u r f a c e   s m o o t h n e s s ,   l o w e r  

n o i s e   l e v e l ,   and   e x c e l l e n t   e l e c t r o - t r a n s f e r   p r o -  

p e r t i e s .   M o r e o v e r ,   o w i n g   to   t h e   u n i f o r m   p a r t i c l e  

d i s t r i b u t i o n ,   t h e   m a g n e t i c   p a r t i c l e s   h a v e   e x c e l l e n t  

d i s t r i b u t i o n   o f   c o e r c i v e   f o r c e ,   and  h e n c e ,   m a g n e t i c  

t a p e   p r e p a r e d   t h e r e f r o m   h a s   e x c e l l e n t   o r i e n t a t i o n  

p r o p e r t y   and  e r a s a b i l i t y .   The  c o b a l t - c o n t a i n i n g  

i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s   p r o d u c e d   by  t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n  

h a v e   e x c e l l e n t   s t a b i l i t y   o f   m a g n e t i c   p r o p e r t i e s   w i t h  

t e m p e r a t u r e   and   t i m e .   B e s i d e s ,   o w i n g   to   t h e   s m a l l  

s p e c i f i c   s u r f a c e   a r e a   s u c h   as  40  m2 /g   or   l e s s   of   t h e  

@ - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e   p a r t i c l e s ,   t h e   m e t a l l i c   i r o n  

p a r t i c l e s   o b t a i n e d   t h e r e f r o m   by  r e d u c t i o n   t h e r e o f  

show  e x c e l l e n t   c o r r o s i o n   r e s i s t a n c e ,   t o o .  

In  t h e   m e t h o d   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n ,  

when  t h e   r e a c t i o n   of  t h e   a q u e o u s   s o l u t i o n   c o n t a i n i n g  



a  t r i v a l e n t   i r o n   i on   w i t h   t h e   a q u e o u s   a l k a l i   s o l u t i o n  

i s   c a r r i e d   o u t   a t   a  t e m p e r a t u r e   of  h i g h e r   t h a n   3 0 ° C ,  

i t   i s   d i f f i c u l t   to   c o n t r o l   t h e   g r o w t h   of  f e r r i c  

h y d r o x i d e   p a r t i c l e s ,   w h i c h   r e s u l t s   in   d i f f i c u l t y   o f  

p r o d u c t i o n   of   t h e   d e s i r e d   a - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e   f i n e  

p a r t i c l e s   h a v i n g   u n i f o r m   p a r t i c l e   d i s t r i b u t i o n ,   a n d  

h e n c e ,   t h e   r e a c t i o n   i s   p r e f e r a b l y   a t   a  t e m p e r a t u r e   o f  

30°C  or   l o w e r ,   i . e .   in   t h e   r a n g e   of   f rom  t h e   f r e e z i n g   p o i n t  

of  t h e   s o l u t i o n   to   3 0 ° C .   When  t h e   r e a c t i o n   t e m p e r a t u r e  

i s   l o w e r ,   t h e   c o n t r o l   of   t h e   g r o w t h   o f  a - f e r r i c   o x y -  

h y d r o x i d e   p a r t i c l e s   i s   m o r e   e a s y ,   and  h e n c e ,   p r e f e r r e d  

r e a c t i o n   t e m p e r a t u r e   i s   20°C  or   l o w e r ,   p a r t i c u l a r l y   i n  

t h e   r a n g e   of   -2°C  to  2 0 ° C .   The  a g i n g   of  f e r r i c   h y d r o x i d e  

i s   c a r r i e d   o u t   a t   a  t e m p e r a t u r e   of  100°C  or  l o w e r   f o r  

10  m i n u t e s   or   m o r e ,   u s u a l l y   a t   room  t e m p e r a t u r e   f o r   3 0  

m i n u t e s   or   m o r e ,   p r e f e r a b l y   f o r   3  to   70  h o u r s .   When  t h e  

a g i n g   p e r i o d   of  t i m e   i s   t o o   s h o r t ,   t h e   g r o w t h   of   f e r r i c  

h y d r o x i d e   p a r t i c l e s   b e c o m e s   i n s u f f i c i e n t ,   and  on  t h e  

o t h e r   h a n d ,   when  t h e   a g i n g   p e r i o d   of   t i m e   i s   t o o   l o n g ,  

t h e   g r o w t h   of   f e r r i c   h y d r o x i d e   p a r t i c l e s   b e c o m e s   t o o  

e x c e s s ,   w h i c h   t e n d s   to   r e s u l t   in   d i f f i c u l t y   of  p r o d u c t i o n  

of  t h e   d e s i r e d   @ - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e   p a r t i c l e s   h a v i n g  

u n i f o r m   p a r t i c l e   s i z e   d i s t r i b u t i o n .  

The  a q u e o u s   s o l u t i o n   c o n t a i n i n g   a  t r i v a l e n t  

i r o n   i on   i s   p r e p a r e d   by  d i s s o l v i n g   one  or  more  o f  

v a r i o u s   w a t e r - s o l u b l e   f e r r i c   s a l t s   s u c h   as  f e r r i c  

c h l o r i d e ,   f e r r i c   s u l f a t e ,   f e r r i c   n i t r a t e ,   e t c .   in   w a t e r ,  



o r   d i s s o l v i n g   one  or  more   of   v a r i o u s   w a t e r - s o l u b l e  

f e r r o u s   s a l t s   s u c h   as  f e r r o u s   c h l o r i d e ,   f e r r o u s  

s u l f a t e ,   f e r r o u s   n i t r a t e ,   e t c .   in   w a t e r   and  t h e n  

o x i d i z i n g   i t   w i t h   an  o x i d i z i n g   a g e n t   ( e . g .   h y d r o g e n  

p e r o x i d e ,   s o d i u m   c h l o r a t e ) ,   w h e r e i n  t h e   i r o n   s a l t s  

a r e   c o n t a i n e d   in  t h e   a q u e o u s   s o l u t i o n   in   t h e   f o r m  

o f   t r i v a l e n t   i r o n   i o n .   The  i r o n   s a l t s   a r e   c o n t a i n e d  

in   t h e   a q u e o u s   s o l u t i o n   i n   a  c o n c e n t r a t i o n   of   0 . 5  

m o l e / l i t e r   o r   l e s s ,   p r e f e r a b l y   0 . 0 1   to   0 . 2   m o l e / l i t e r .  

The  a q u e o u s   a l k a l i   s o l u t i o n ,   t o   w h i c h   t h e  

a q u e o u s   s o l u t i o n   c o n t a i n i n g   a  t r i v a l e n t   i r o n   i o n   i s  

a d d e d ,   i s   an  a q u e o u s   s o l u t i o n   of   an  a l k a l i   m e t a l  

h y d r o x i d e   s u c h   as  s o d i u m   h y d r o x i d e ,   p o t a s s i u m   h y d r -  

o x i d e ,   e t c . ,   and  t h e   a l k a l i   m e t a l   h y d r o x i d e   i s   u s e d  

in   an  a m o u n t   e q u i v a l e n t   or   more   to  t h e   a m o u n t   o f  

t r i v a l e n t   i r o n   i on   in   o r d e r   to  p r o d u c e   a d v a n t a g e o u s l y  

t h e   d e s i r e d   f e r r i c   h y d r o x i d e   p a r t i c l e s   h a v i n g   a  

s u i t a b l e   p a r t i c l e   s i z e .   P r e f e r r e d   a m o u n t   of   t h e  

a l k a l i   m e t a l   h y d r o x i d e   i s   in   t h e   r a n g e   of   3  to   10  

m o l e s   to   1  mole   of  t h e   t r i v a l e n t   i r o n   i o n .   W h e n  

t h e   c o n c e n t r a t i o n   of  t h e   a q u e o u s   a l k a l i   s o l u t i o n   i s  

t o o   h i g h ,   t h e   p r o d u c t   b e c o m e s   u n u n i f o r m   and   s h o w s  

w i d e l y   s p r e a d e d   p a r t i c l e   s i z e   d i s t r i b u t i o n .   A c c o r d -  

i n g l y ,   t h e   c o n c e n t r a t i o n   of   t h e   f r e e   a l k a l i   i s   p r e -  

f e r a b l y   in   1  m o l e / l i t e   or   l e s s ,   more   p r e f e r a b l y   i n  

t h e   r a n g e   o f  0 . 1   t o  0 . 8   m o l e / l i t e r .  



The  a q u e o u s   s o l u t i o n   c o n t a i n i n g   a  t r i v a l e n t  

i r o n   i on   i s   r e a c t e d   w i t h   an  a q u e o u s   a l k a l i   s o l u t i o n  

c o n t a i n i n g   an  a l k a l i   m e t a l   h y d r o x i d e   in   an  e q u i v a l e n t  

or   more   to  t h e   t r i v a l e n t   i r o n   i o n   a t   a  t e m p e r a t u r e   o f  

30°C  or   l o w e r   to   p r o d u c e   f e r r i c   h y d r o x i d e ,   f o l l o w e d   b y  

a g i n g   t h e   f e r r i c   h y d r o x i d e   p a r t i c l e s   a t   room  t e m p e r a t u r e ,  

by  w h i c h   t h e r e   i s   o b t a i n e d   an  a q u e o u s   s u s p e n s i o n   o f  

f e r r i c   h y d r o x i d e   p a r t i c l e s   h a v i n g   an  a p p r o p r i a t e   d e g r e e  

of   g r o w t h   of  p a r t i c l e s .   The  s u s p e n s i o n   i s   s u b j e c t e d  

to   h y d r o t h e r m a l   r e a c t i o n   in   an  a u t o c l a v e   to   g i v e   @ - f e r r i c  

o x y h y d r o x i d e   f i n e   p a r t i c l e s   h a v i n g   u n i f o r m   p a r t i c l e   s i z e  

d i s t r i b u t i o n   and  a  s m a l l   a x i a l   r a t i o .  

The  h y d r o t h e r m a l   r e a c t i o n   in   an  a u t o c l a v e  

f o r   p r o d u c i n g   @ - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e   i s   p r e f e r a b l y  

c a r r i e d   o u t   a t   a  t e m p e r a t u r e   of  120  to   2 5 0 ° C ,   m o r e  

p r e f e r a b l y   150  to  2 2 0 ° C ,   s i n c e   when  i t   i s   c a r r i e d  

o u t   a t   l o w e r   t h a n   1 2 0 ° C ,   t h e   c r y s t a l l i z a t i o n   r e q u i r e d  

much  l o n g e r   t i m e ,   and  on  t h e   o t h e r   h a n d ,   when  i t   i s  

c a r r i e d   o u t   a t   h i g h e r   t h a n   2 5 0 ° C ,   t h e   p r o d u c t   i s  

u n f a v o r a b l y   c o n t a m i n a t e d   w i t h   @-Fe2O3  p a r t i c l e s .  

The  d e s i r e d   m a g n e t i c   i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s  

a r e   p r o d u c e d   f rom  t h e  a - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e   p a r t i c l e s  

in  t h e   f o l l o w i n g   m a n n e r .  

The  a - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e   p a r t i c l e s   o b t a i n e d  

a b o v e   a r e   w a s h e d   w i t h   w a t e r ,   f i l t e r e d   and  t h e n   d r i e d .  

The  d r i e d   p a r t i c l e s   a r e   r e d u c e d   w i t h   h e a t i n g   a t   a  

t e m p e r a t u r e   of  250  to   4 0 0 ° C ,   or  a l t e r n a t i v e l y   a r e  



o x i d i z i n g   in   a i r   a t   a  t e m p e r a t u r e   o f   a b o u t   200°C  o r  

h i g h e r   a f t e r   r e d u c t i o n ,   by  w h i c h   t h e r e   a r e   p r o d u c e d  

m a g n e t i c   f i n e   a c i c u l a r   p a r t i c l e s   of   r - F e 2 0 3 ,   F e 3 0 4  

or   i n t e r m e d i a t e s   t h e r e o f   w h i c h   h a v e   a  s m a l l   a x i a l   r a t i o ,  

u n i f o r m   p a r t i c l e   s i z e   d i s t r i b u t i o n ,   i m p r o v e d   m a g n e t i c  

c h a r a c t e r i s t i c s   s u c h   as  l a r g e   c o e r c i v e   f o r c e   a n d  

l a r g e   s q u a r e n e s s   r a t i o ,   and  f u r t h e r ,   i m p r o v e d   d i s -  

p e r s i b i l i t y   and  o r i e n t a t i o n   p r o p e r t y .  

When  t h e   r e d u c t i o n   i s   c a r r i e d   o u t   a t   a  

t e m p e r a t u r e   of   250°C  or   h i g h e r ,   t h e   m a g n e t i c   c h a r a c -  

t e r i s t i c s   o f   t h e   p a r t i c l e s   a r e   i m p r o v e d ,   and  w i t h  

r a i s i n g   t h e   t e m p e r a t u r e ,   t h e   r e d u c t i o n   i s   more   p r o m o t e d .  

H o w e v e r ,   when  t h e   t e m p e r a t u r e   i s   o v e r   4 0 0 ° C ,   u n d e s i r a b l e  

s i n t e r i n g   o c c u r s   to   r e s u l t   i n   l o w e r i n g   o f   c o e r c i v e  

f o r c e   o f   t h e   p a r t i c l e s .   A c c o r d i n g l y ,   t h e   r e d u c t i o n  

i s   p r e f e r a b l y   c a r r i e d   o u t   a t   a  t e m p e r a t u r e   of  250  t o  

4 0 0 ° C .  

In   o r d e r   to   i m p r o v e   more   t h e   c o e r c i v e   f o r c e  

of   t h e   m a g n e t i c   i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s ,   c o b a l t   i s   a d d e d  

to   t h e   i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s .   Such   m a g n e t i c   c o b a l t -  

c o n t a i n i n g   i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s   a r e   p r o d u c e d   in   t h e  

f o l l o w i n g   m a n n e r .  

The  i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s   o b t a i n e d   a b o v e   a r e  

d i s p e r s e d   i n   an  a q u e o u s   s o l u t i o n   c o n t a i n i n g   a  c o b a l t   s a l t  

and  o p t i o n a l l y   f u r t h e r   a  f e r r o u s   s a l t   and  t h e r e t o   i s   a d d e d  

an  a q u e o u s   a l k a l i   s o l u t i o n ,   and  t h e   m i x t u r e   i s   r e a c t e d ,  

by  w h i c h   t h e   i r o n   o x i d e   c o n t a i n i n g   c o b a l t   a r e   f o r m e d   o n  



t h e   s e e d s   of  i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s .   A l t e r n a t i v e l y ,  

t h e   i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s   a r e   d i s p e r s e d   in   an  a q u e o u s  

s o l u t i o n   c o n t a i n i n g   a  c o b a l t   s a l t   and  a  c o m p l e x i n g  

a g e n t   and  t h e n   s u b j e c t e d   to   h y d r o t h e r m a l   r e a c t i o n   a t  

150  to   2 0 0 ° C ,   by  w h i c h   t h e   c o b a l t   a t o m s   a r e   u n i f o r m l y  

p e n e t r a t e d   w i t h i n   t h e   i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s .   B o t h  

m e t h o d s   can   g i v e   t h e   d e s i r e d   m a g n e t i c   c o b a l t - c o n -  

t a i n i n g   i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s   h a v i n g   u n i f o r m   p a r t i c l e  

s i z e   d i s t r i b u t i o n   and  h a v i n g   a  l o n g   a x i s   d i a m e t e r   o f  

300  nm  or  l e s s ,   an  a x i a l   r a t i o   of   5  or  l e s s ,   a  s p e c i f i c  

s u r f a c e   a r e a   of  40  m2/g   or  l e s s   ( m e a s u r e d   by  BET  m e t h o d ) ,  

and   a  c o e r c i v e   f o r c e   of  2 3 . 9   KA/m  or  m o r e .   The  m a g n e t i c  

p a r t i c l e s   p r o d u c e d   by  t h e   l a t t e r   m e t h o d   c o n t a i n   u n i f o r m l y  

t h e   c o b a l t   a t o m s   w i t h i n   t h e   p a r t i c l e s ,   and  h e n c e ,   t h e y  

can   g i v e   a  m a g n e t i c   r e c o r d i n g   med ium  h a v i n g   i s o t r o p i c  

m a g n e t i c   c o m p o n e n t s .   The  m a g n e t i c   p a r t i c l e s   p r o d u c e d  

by  t h e   f o r m e r   m e t h o d   c o n t a i n   p r e d o m i n a n t l y   t h e   c o b a l t  

a t o m s   a t   t h e   s u r f a c e   r e g i o n   of   t h e   p a r t i c l e s ,   and  h e n c e ,  

when  t h e s e   p a r t i c l e s   a r e   h e a t e d   a t   a  t e m p e r a t u r e   o f  

300  to   6 0 0 ° C ,   t h e   c o b a l t   a t o m s   a r e   u n i f o r m l y   d i f f u s e d  

w i t h i n   t h e   p a r t i c l e s   to  g i v e   t h e   m a g n e t i c   p a r t i c l e s  

h a v i n g   c h a r a c t e r i s t i c s   s i m i l a r   to   t h e   p r o d u c t   of  t h e  

l a t t e r   m e t h o d .  

The  c o b a l t   s a l t   u s e d   in   t h e   a b o v e   m e t h o d s  

i n c l u d e s   c o b a l t   p r i m a r y   s u l f a t e ,   c o b a l t   p r i m a r y   c h l o r i d e ,  

c o b a l t   p r i m a r y   n i t r a t e ,   or  t h e   l i k e .   The  f e r r o u s   s a l t  

w h i c h   i s   o p t i o n a l l y   a d d e d   to   t h e   s o l u t i o n   i n c l u d e s   f e r r o u s  



s u l f a t e ,   f e r r o u s   c h l o r i d e ,   f e r r o u s   n i t r a t e ,   or   t h e  

l i k e .   The  a q u e o u s   a l k a l i   s o l u t i o n   i s   p r e f e r a b l y   a n  

a q u e o u s   s o l u t i o n   of  an  a l k a l i   m e t a l   h y d r o x i d e   such   a s  

s o d i u m   h y d r o x i d e   or  p o t a s s i u m   h y d r o x i d e .   The  a q u e o u s  

a l k a l i   s o l u t i o n   s h o u l d   h a v e   a  c o n c e n t r a t i o n   of  t h e  

a l k a l i   m e t a l   h y d r o x i d e   s u f f i c i e n t   to   p r e c i p i t a t e   t h e  

c o b a l t   h y d r o x i d e   and  f e r r o u s   h y d r o x i d e .   T h u s ,   t h e  

a q u e o u s   a l k a l i   s o l u t i o n   has   a  c o n c e n t r a t i o n   of  an  a l k a l i  

m e t a l   h y d r o x i d e   of  2  to   10  m o l e   to   1  m o l e   of   t h e   c o b a l t  

and  f e r r o u s   i o n s .   The  r e a c t i o n   t e m p e r a t u r e   i s   p r e -  

f e r a b l y  5 0 ° C   or   l o w e r   in   o r d e r   to   p r o c e e d   t h e   r e a c t i o n  

u n i f o r m l y .   The  c o m p l e x i n g   a g e n t   u s e d   in   t h e   l a t t e r  

m e t h o d   i n c l u d e s   s o d i u m   c i t r a t e ,   s o d i u m   t a r t r a t e ,   o r  

t h e   l i k e .  

The  m a g n e t i c   c o b a l t - c o n t a i n i n g   i r o n   o x i d e  

p a r t i c l e s   t h u s   p r o d u c e d   h a v e   a  u n i f o r m   p a r t i c l e   s i z e  

d i s t r i b u t i o n   and  h e n c e   h a v e   a  n a r r o w   c o e r c i v e   f o r c e  

d i s t r i b u t i o n ,   e x c e l l e n t   s t a b i l i t y   of  m a g n e t i c   p r o p e r t i e s  

w i t h   t e m p e r a t u r e   and  t i m e ,   e x c e l l e n t   e l e c t r o - t r a n s f e r  

p r o p e r t y .  

A c c o r d i n g   to   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n ,   m a g n e t i c  

m e t a l l i c   i r o n   p a r t i c l e s   a r e   a l s o   p r o d u c e d   in   t h e   f o l l o w i n g  

m a n n e r .  

The  σ - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e   p a r t i c l e s   o b t a i n e d  

a b o v e   a r e   w a s h e d   w i t h   w a t e r ,   f i l t e r e d   and  t h e n   d r i e d ,  

and  t h e   d r i e d   p a r t i c l e s   a r e   r e d u c e d   w i t h   a  r e d u c i n g  

g a s   ( e . g .   u n d e r   h y d r o g e n   gas   s t r e a m )   a t   a  t e m p e r a t u r e  

of   300  to   600°C ,   by  w h i c h   t h e r e   a r e   o b t a i n e d   t he   d e s i r e d  



m a g n e t i c   m e t a l l i c   i r o n   f i n e   p a r t i c l e s   h a v i n g   u n i f o r m  

p a r t i c l e   s i z e   d i s t r i b u t i o n   and  f u r t h e r   h a v i n g   a  l o n g  

a x i s   d i a m e t e r   of   300  nm  or  l e s s ,   an  a x i a l   r a t i o   o f  

5  or  l e s s ,   a  s p e c i f i c   s u r f a c e   a r e a   of  40  m2/g   or   l e s s  

( m e a s u r e d   by  BET  m e t h o d ) ,   and  a l s o   i m p r o v e d   c o r r o s i o n  

r e s i s t a n c e .  

B e f o r e   s u b j e c t i n g   t h e   a - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e  

p a r t i c l e s   to   r e d u c t i o n   w i t h   h e a t i n g ,   t h e   p a r t i c l e s   m a y  

o p t i o n a l l y   be  t r e a t e d   w i t h   a  s i l i c o n e   c o m p o u n d   ( e . g .  

s o d i u m   s i l i c a t e )   or   an  a l u m i n u m   c o m p o u n d   ( e . g .  

a l u m i n u m   s u l f a t e )   in   o r d e r   to   p r e v e n t   u n f a v o r a b l e  

s i n t e r i n g   or   d e f o r m a t i o n   of   t h e   @ - f e r r i c   o x y -  

h y d r o x i d e .  

A  m a g n e t i c   r e c o r d i n g   med ium  i s   p r e p a r e d   f r o m  

t h e   m a g n e t i c   i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s ,   m a g n e t i c   c o b a l t -  

c o n t a i n i n g   i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s   or   m a g n e t i c   m e t a l l i c  

i r o n   p a r t i c l e s   o b t a i n e d   a b o v e   in   a  u s u a l   m a n n e r ,   f o r  

e x a m p l e   in   t h e   f o l l o w i n g   m a n n e r .  

The  m a g n e t i c   p a r t i c l e s   a r e   m i x e d   w i t h   a  

b i n d i n g   r e s i n ,   an  o r g a n i c   s o l v e n t   and   any  c o n v e n t i o n a l  

a d d i t i v e s   to   p r e p a r e   a  m a g n e t i c   p a i n t   c o m p o s i t i o n .   T h e  

m a g n e t i c   p a i n t   c o m p o s i t i o n   i s   a p p l i e d   to   a  b a s e   ( e . g .  

a  p o l y e s t e r   f i l m )   by  a  c o n v e n t i o n a l   m e a n s ,   f o r   e x a m p l e ,  

w i t h   a  r o l l   c o a t e r ,   and  t h e n ,   t h e   p r o d u c t   i s   d r i e d .  

The  b i n d i n g   r e s i n   i n c l u d e s   a l l   c o n v e n t i o n a l  

b i n d i n g   r e s i n s   s u c h   as  v i n y l   c h l o r i d e - v i n y l   a c e t a t e  

c o p o l y m e r ,   p o l y v i n y l b u t y r a l ,   p o l y u r e t h a n e   r e s i n s ,   o r  



n i t r o c e l l u l o s e .   The  o r g a n i c   s o l v e n t   i n c l u d e s   a l l  

c o n v e n t i o n a l   o r g a n i c   s o l v e n t s ,   s u c h   as  t o l u e n e ,  

m e t h y l   i s o b u t y l   k e t o n e ,   m e t h y l   e t h y l   k e t o n e ,   c y c l o -  

h e x a n o n e ,   t e t r a h y d r o f u r a n ,   or  e t h y l   a c e t a t e ,   w h i c h  

may  be  u s e d   a l o n e   or  in   c o m b i n a t i o n   of   two  or  m o r e  

t h e r e o f .  

The  m a g n e t i c   p a i n t   c o m p o s i t i o n   may  o p t i o n a l l y  

c o n t a i n   o t h e r   a d d i t i v e s   s u c h   as  d i s p e r s i n g   a g e n t s ,  

l u b r i c a t i n g   a g e n t s ,   p o l i s h i n g   a g e n t s ,   a n t i s t a t i c  

a g e n t s ,   or   t h e   l i k e .  

The  p r e s e n t   i n v e n t i o n   i s   i l l u s t r a t e d   b y  

t h e   f o l l o w i n g   E x a m p l e s ,   b u t   s h o u l d   n o t   be  c o n s t r u e d  

t o   be  l i m i t e d   t h e r e t o .  

E x a m p l e   1  

A  s o l u t i o n   of   f e r r i c   c h l o r i d e   ( F e C 1 3 . 6 H 2 0 )  

(10  m o l e s )   in   w a t e r   (30  l i t e r s )   ( i . e .   an  a q u e o u s  

f e r r i c   c h l o r i d e   s o l u t i o n )   and  a  s o l u t i o n   of   s o d i u m  

h y d r o x i d e   (60  m o l e s )   in   w a t e r   (60  l i t e r s )   ( i . e .   a n  

a q u e o u s   s o d i u m   h y d r o x i d e   s o l u t i o n )   a r e   p r e p a r e d .   T h e  

a q u e o u s   f e r r i c   c h l o r i d e   s o l u t i o n   i s   a d d e d   to   t h e   a q u e o u s  

s o d i u m   h y d r o x i d e   s o l u t i o n   a t   0 ° C  t o   p r o d u c e   b r o w n   p r e -  

c i p i t a t e s .   The  m i x t u r e   i s   a g e d   a t   room  t e m p e r a t u r e  

f o r   18  h o u r s ,   and  t h e   s u p e r n a t a n t   l i q u i d   i s   p a r t l y  

r e m o v e d .   The  r e m a i n i n g   s o l u t i o n   i s   p u t   in   an  a u t o c l a v e  

and   s u b j e c t e d   to   h y d r o t h e r m a l   r e a c t i o n   a t   180°C  f o r  

one  h o u r .   A f t e r   t h e   r e a c t i o n ,   t h e   p r o d u c e d   y e l l o w  



p r e c i p i t a t e s   a r e   s e p a r a t e d   and  w a s h e d   w i t h   w a t e r ,  

f i l t e r e d   and  t h e n   d r i e d   to   g i v e   a - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e  

p a r t i c l e s ,   w h i c h   h a v e   a  l o n g   a x i s   d i a m e t e r   of  120  nm, 

a  s h o r t   a x i s   d i a m e t e r   of  30  nm,  an  a x i a l   r a t i o   o f  

4 . 0 ,   and  a  s p e c i f i c   s u r f a c e   a r e a   of   34  m2/g   ( m e a s u r e d  

by  BET  m e t h o d ) .  

The  @ - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e   p a r t i c l e s   (800  g)  

a r e   s p r e a d e d   on  a  q u a r t z   b o a r d   and  p u t   w i t h i n   a  t u b u l a r  

e l e c t r i c   f u r n a c e ,   and  t h e n   a r e   r e d u c e d   by  p a s s i n g  

t h e r e t h r o u g h   h y d r o g e n   gas   a t   r a t e   of  5  l i t e r s / m i n u t e  

a t   300°C  to   g i v e   Fe304   p a r t i c l e s ,   w h i c h   h a v e   a  l o n g  

a x i s   d i a m e t e r   of  120  nm,  a  s h o r t   a x i s   d i a m e t e r   o f  

30  nm,  an  a x i a l   r a t i o   of  4 . 0 ,   a  s p e c i f i c   s u r f a c e  

a r e a   of  3 2 . 1   m2/g   ( m e a s u r e d   by  BET  m e t h o d ) ,   a  c o e r c i v e  

f o r c e   of  21 .9   KA/m,  and  a  s q u a r e n e s s   r a t i o   of  0 . 4 .  

A  p a r t   of   t h e   m a g n e t i c   p a r t i c l e s   o b t a i n e d  

a b o v e   i s   o x i d i z e d   by  h e a t i n g   a t   250°C  in   a i r   to   g i v e  

γ  - F e 2 O 3   p a r t i c l e s ,   w h i c h   have   a  l o n g   a x i s   d i a m e t e r  

of  120  nm,  a  s h o r t   a x i s   d i a m e t e r   of  30  nm,  an  a x i a l  

r a t i o   of  4 . 0 ,   a  s p e c i f i c   s u r f a c e   a r e a   of  3 2 . 1   m 2 / g  

( m e a s u r e d   by  BET  m e t h o d ) ,   a  c o e r c i v e   f o r c e   (Hc)  o f  

1 9 . 9   KA/m,  and  a  s q u a r e n e s s   r a t i o   ( σ  r / σ s )   of  0 . 4 .  

By  u s i n g   t h e   γ - F e 2 O 3   p a r t i c l e s   t h u s   o b t a i n e d ,  

a  m a g n e t i c   p a i n t   c o m p o s i t i o n   i s   p r e p a r e d   in   t h e   f o l l o w -  

ing   f o r m u l a t i o n .  



The  a b o v e   i n g r e d i e n t s   a r e ' m i x e d   w e l l   in   a  

b a l l   m i l l   f o r   72  h o u r s   to   g i v e   a  m a g n e t i c   p a i n t   c o m -  

p o s i t i o n .  

The  m a g n e t i c   p a i n t   c o m p o s i t i o n   i s   a p p l i e d  

to   a  p o l y e s t e r   b a s e   f i l m   in   a  t h i c k n e s s   of   4  mm  ( i n  

d r y   s t a t e )   and   d r i e d .   A f t e r   s u r f a c e   t r e a t m e n t ,   t h e  

f i l m   i s   c u t   i n   a  f i x e d   w i d t h   to   g i v e   a  m a g n e t i c   t a p e .  

E x a m p l e   2  

In   t h e   same  m a n n e r   as  d e s c r i b e d   in   E x a m p l e   1 

e x c e p t   t h a t   t h e   t e m p e r a t u r e   a t   t h e   s t e p   of   a d d i n g   t h e  

a q u e o u s   f e r r i c   c h l o r i d e   s o l u t i o n   to   t h e   a q u e o u s   s o d i u m  

h y d r o x i d e   s o l u t i o n   i s   10°C ,   t h e r e   a r e   o b t a i n e d   γ - F e 2 O 3  

p a r t i c l e s   w h i c h   h a v e   a  l o n g   a x i s   d i a m e t e r   of  200  n m ,  

a  s h o r t   a x i s   d i a m e t e r   of  50  nm,  a  s p e c i f i c   s u r f a c e  

a r e a   of   2 5 . 0   m2 /g   ( m e a s u r e d   by  BET  m e t h o d ) ,   a  c o e r c i v e  

f o r c e   (Hc)  of   2 3 . 9   KA/m,  and  a  s q u a r e n e s s   r a t i o   ( σ r / σ s )  

of   0 . 4 5 .   By  u s i n g   t h e  γ  - F e 2 O 3   p a r t i c l e s ,   a  m a g n e t i c  



t a p e   i s   p r e p a r e d   in  t he   same  m a n n e r   as  d e s c r i b e d   i n  

E x a m p l e   1 .  

E x a m p l e   3 

In  t h e   same  m a n n e r   as  d e s c r i b e d   in   E x a m p l e   1 

e x c e p t   t h a t   t h e   t e m p e r a t u r e   a t   t h e   s t e p   of  a d d i n g  

t h e   a q u e o u s   f e r r i c   c h l o r i d e   s o l u t i o n   to   t h e   a q u e o u s  

s o d i u m   h y d r o x i d e   s o l u t i o n   i s   2 0 ° C ,   t h e r e   a r e   o b t a i n e d  

γ  - F e 2 O 3  p a r t i c l e s   w h i c h   h a v e   a  l o n g   a x i s   d i a m e t e r   o f  

240  nm,  a  s h o r t   a x i s   d i a m e t e r   of  60  nm,  an  a x i a l   r a t i o  

of  4 . 0 ,   a  s p e c i f i c   s u r f a c e   a r e a   of  25  m2/g   ( m e a s u r e d  

by  BET  m e t h o d ) ,   a  c o e r c i v e   f o r c e   (Hc)  of  2 5 . 5   KA/m,  

and  a  s q u a r e n e s s   r a t i o   ( σ r / σ s )   of  0 . 4 5 .   By  u s i n g   t h e  

γ - F e 2 O 3  p a r t i c l e s ,   a  m a g n e t i c   t a p e   i s   p r e p a r e d   i n  

t h e   same  m a n n e r   as  d e s c r i b e d   in   E x a m p l e   1 .  

E x a m p l e   4 

In  t h e   same  m a n n e r   as  d e s c r i b e d   in   E x a m p l e   1 

e x c e p t   t h a t   t h e   a q u e o u s   f e r r i c   c h l o r i d e   s o l u t i o n   i s  

a  s o l u t i o n   of   f e r r i c   c h l o r i d e   ( 1 5   m o l e s )   in   w a t e r  

(30  l i t e r s ) ,   and  t h e   a q u e o u s   s o d i u m   h y d r o x i d e   s o l u -  

t i o n   i s   a  s o l u t i o n   of   s o d i u m   h y d r o x i d e   (60  m o l e s )   i n  

w a t e r   (60  l i t e r s ) ,   and  t h e   a q u e o u s   f e r r i c   c h l o r i d e  

s o l u t i o n   i s   a d d e d   to   t he   a q u e o u s   s o d i u m   h y d r o x i d e  

s o l u t i o n   a t   - 2 ° C ,   t h e r e   a r e   o b t a i n e d   r - F e 2 0 3   p a r t i c l e s  

w h i c h   h a v e   a  l o n g   a x i s   d i a m e t e r   of  100  nm,  a  s h o r t  

a x i s   d i a m e t e r   of   30  nm,  an  a x i a l   r a t i o   of  3 . 3 ,   a  

s p e c i f i c   s u r f a c e   a r e a   of  33 .4   m2/g   ( m e a s u r e d   by  BET 

m e t h o d ) ,   a  c o e r c i v e   f o r c e   (Hc)  of  1 8 . 3   KA/m,  and  a  



s q u a r e n e s s   r a t i o   ( σ r / σ s )   of   0 . 4 .   By  u s i n g   t h e   γ - F e 2 O 3  

p a r t i c l e s ,   a  m a g n e t i c   t a p e   i s   p r e p a r e d   in   t h e   s a m e  

m a n n e r   as  d e s c r i b e d   in   E x a m p l e   1 .  

E x a m p l e   5 

In  t h e   same  m a n n e r   as  d e s c r i b e d   in   E x a m p l e   1  

e x c e p t   t h a t   t h e   a q u e o u s   f e r r i c   c h l o r i d e   s o l u t i o n   i s  

r e p l a c e d   by  an  a q u e o u s   s o l u t i o n   c o n t a i n i n g   a  t r i v a l e n t  

i r o n   i o n   w h i c h   i s   p r e p a r e d   by  d i s s o l v i n g   f e r r o u s   s u l f a t e  

( F e S 0 4 . 7 H 2 0 )   (10  m o l e s )   in   w a t e r   (30  l i t e r s ) ,   a d d i n g  

t h e r e t o   s u l f u r i c   a c i d   (250  ml)  and  f u r t h e r   s o d i u m  

c h l o r a t e   (200  g)  and   h e a t i n g   t h e   m i x t u r e   a t   6 0 ° C ,  

t h e r e   a r e   o b t a i n e d   @ - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e   p a r t i c l e s  

w h i c h   have   a  l o n g   a x i s   d i a m e t e r   of   120  nm,  a  s h o r t  

a x i s   d i a m e t e r   of  30  nm,  an  a x i a l   r a t i o   of   4 . 0 ,   a n d  

a  s p e c i f i c   s u r f a c e   a r e a   of   35  m2 /g   ( m e a s u r e d   by  BET 

m e t h o d ) .   L i k e w i s e ,   t h e   m a g n e t i c   m a g n e t i t e   p a r t i c l e s  

( F e 3 0 4  p a r t i c l e s )   and  t h e   m a g n e t i c   m a g h e m i t e   p a r t i c l e s  

( i - F e 2 0 3  p a r t i c l e s )   a r e   o b t a i n e d .  

R e f e r e n c e   E x a m p l e   1  

A  s o l u t i o n   of   f e r r o u s   s u l f a t e   ( F e S 0 4 . 7 H 2 0 )  

(10  m o l e s )   in   w a t e r   (40  l i t e r s )   ( a q u e o u s   f e r r o u s  

s u l f a t e   s o l u t i o n )   and   a  s o l u t i o n  o f   s o d i u m   h y d r o x i d e  

(70  m o l e s )   in   w a t e r   (40  l i t e r s )   ( a q u e o u s   s o d i u m  

h y d r o x i d e   s o l u t i o n )   a r e   p r e p a r e d .   The  a q u e o u s   s o d i u m  

h y d r o x i d e   s o l u t i o n   i s   a d d e d   to   t h e   a q u e o u s   f e r r o u s  

s u l f a t e   s o l u t i o n   a t   25°C  to   p r o d u c e   p a l e   g r e e n   p r e -  

c i p i t a t e s .   W h i l e   h e a t i n g   t h e   s u s p e n s i o n   a t   40°C  i n  



a  c o n s t a n t   t e m p e r a t u r e   w a t e r   b a t h ,   a i r   i s   b l o w n   i n  

t h e   s u s p e n s i o n   a t   a  r a t e   of  10  l i t e r s / m i n u t e   a n d  

t h e   o x i d a t i o n   r e a c t i o n   i s   c o n t i n u e d   f o r   6  h o u r s .  

The  r e s u l t i n g   y e l l o w   p r e c i p i t a t e s   a r e   s e p a r a t e d ,  

w a s h e d   w i t h   w a t e r ,   f i l t e r e d   and  t h e n   d r i e d   to   g i v e  

@ - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e   p a r t i c l e s .  

The  @ - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e   p a r t i c l e s   a r e  

r e d u c e d   and  t h e n   o x i d i z e d   in   t h e   same  m a n n e r   a s  

d e s c r i b e d   in   E x a m p l e   1  to   g i v e   γ - F e 2 O 3   p a r t i c l e s  

w h i c h   h a v e   a  l o n g   a x i s   d i a m e t e r   of   200  nm,  a  s h o r t  

a x i s   d i a m e t e r   of  30  nm,  an  a x i a l   r a t i o   of  6 . 7 ,   a  

s p e c i f i c   s u r f a c e   a r e a   of  50  m2/g   ( m e a s u r e d   by  BET 

m e t h o d ) ,   a  c o e r c i v e   f o r c e   (Hc)  of   1 4 . 3   KA/m,  a n d  

a  s q u a r e n e s s   r a t i o   ( σ r / σ s )   of   0 . 3 .  

By  u s i n g   t h e   γ - F e 2 O 3  p a r t i c l e s ,   a  m a g n e t i c  

t a p e   i s   p r e p a r e d   in   t h e   same  m a n n e r   as  d e s c r i b e d   i n  

E x a m p l e   1 .  

R e f e r e n c e   E x a m p l e   2 

In  t h e   same  m a n n e r   as  d e s c r i b e d   in   R e f e r e n c e  

E x a m p l e   1  e x c e p t   t h a t   t h e   a q u e o u s   s o d i u m   h y d r o x i d e  

s o l u t i o n   i s   a d d e d   to   t h e   a q u e o u s   f e r r o u s   s u l f a t e  

s o l u t i o n   a t   25°C  to  p r o d u c e   p a l e   g r e e n   p r e c i p i t a t e s  

and  t h e   s u s p e n s i o n   i s   a i r - o x i d i z e d   w h i l e   h e a t i n g   a t  

50°C  in  a  c o n s t a n t   t e m p e r a t u r e   w a t e r   b a t h ,   t h e r e  

a r e   o b t a i n e d   r - F e 2 0 3  p a r t i c l e s   w h i c h   h a v e   a  l o n g  

a x i s   d i a m e t e r   of  280  nm,  a  s h o r t   a x i s   d i a m e t e r   o f  

40  nm,  an  a x i a l   r a t i o   of  7,  a  s p e c i f i c   s u r f a c e   a r e a  



of  40  m2/g   ( m e a s u r e d   by  BET  m e t h o d ) ,   a  c o e r c i v e   f o r c e  

(Hc)  of   1 8 . 3   KA/m,  and  a  s q u a r e n e s s   r a t i o   ( σ r / σ s )  

of  0 . 3 5 .   By  u s i n g   t h e  r - F e 2 0 3  p a r t i c l e s ,   a  m a g n e t i c  

t a p e   i s   p r e p a r e d   l i k e w i s e .  

As  to   t h e   m a g n e t i c   t a p e s   p r e p a r e d   in   t h e  

a b o v e   E x a m p l e s   and  R e f e r e n c e   E x a m p l e s ,   t h e   c o e r c i v e  

f o r c e   ( H c ) ,   r e s i d u a l   m a g n e t i c   f l u x   d e n s i t y   ( B r ) ,  

s q u a r e n e s s   r a t i o   ( B r / B s ) ,   DCS/N  ( d i r e c t   c u r r e n t ,  

a  r a t i o   of   s i g n a l   to   n o i s e )   and  ACS/N  ( a l t e r n a t i n g  

c u r r e n t ,   a  r a t i o   o f   s i g n a l   t o   n o i s e )   w e r e   m e a s u r e d .  

The  r e s u l t s   a r e   shown  in   T a b l e   1 .  

As  i s   c l e a r   f rom  t h e   a b o v e   r e s u l t s ,   t h e  

m a g n e t i c   t a p e s   ( i n   E x a m p l e s   1  to   4)  o f   t h e   p r e s e n t  

i n v e n t i o n   s h o w e d   s u p e r i o r   c o e r c i v e   f o r c e ,   r e s i d u a l  

m a g n e t i c   f l u x   d e n s i t y   and  s q u a r e n e s s   r a t i o   and  l o w e r  

DCS/N  and  ACS/N  in   c o m p a r i s o n   w i t h   t h o s e   of  t h e  



c o n v e n i o n a l   m a g n e t i c   t a p e s   ( R e f e r e n c e   E x a m p l e s   1 

and  2 ) ,   w h i c h   means   t h a t   t h e   m a g n e t i c   r e c o r d i n g  

m e d i u m   o b t a i n e d   by  t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   i s   s u p e r i o r  

to  t h e   c o n v e n t i o n a l   m a g n e t i c   r e c o r d i n g   med ium  i n  

t e r m s   of  d i s p e r s i b i l i t y ,   o r i e n t a t i o n   p r o p e r t y   a n d  

a l s o   s u r f a c e   s m o o t h n e s s   w i t h   s u f f i c i e n t l y   low  n o i s e .  

E x a m p l e   6 

T h e  r - F e 2 0 3   p a r t i c l e s   (800  g)  o b t a i n e d   i n  

E x a m p l e   2  a r e   d i s p e r s e d   in   a  s o l u t i o n   of  c o b a l t  

s u l f a t e   ( 0 .4   mole )   and  f e r r o u s   s u l f a t e   ( 1 .2   m o l e )  

in   w a t e r   (3  l i t e r s ) ,   and  t h e r e t o   i s   a d d e d   a  s o l u t i o n  

of   s o d i u m   h y d r o x i d e   (16  m o l e s )   in   w a t e r   (3  l i t e r s ) .  

The  d i s p e r s i o n   i s   h e a t e d   to   45°C  and  s t i r r e d   f o r  

6  h o u r s   w i t h   k e e p i n g   t h i s   t e m p e r a t u r e .   The  r e s u l t i n g  

m a g n e t i c   p a r t i c l e s   a r e   s e p a r a t e d ,   w a s h e d   w e l l   w i t h  

w a t e r   to   r e m o v e   t h e   r e a c t i o n   s o l u t i o n ,   and  t h e n  

d r i e d   to   g i v e   m a g n e t i c   c o b a l t - c o n t a i n i n g   i r o n   o x i d e  

p a r t i c l e s ,   w h i c h   h a v e   a  l o n g   a x i s   d i a m e t e r   of   200  nm,  

a  s h o r t   a x i s   d i a m e t e r   of   50  nm,  an  a x i a l   r a t i o   o f   4 ,  

a  s p e c i f i c   s u r f a c e   a r e a   of   2 2 . 1   m2/g   ( m e a s u r e d   b y  

BET  m e t h o d ) ,   a  c o e r c i v e   f o r c e   of  5 1 . 7   KA/m,  and  a  

c o b a l t   a tom  c o n t e n t   of   2 . 5 7  %   by  w e i g h t .  

By  u s i n g   t h e   m a g n e t i c   c o b a l t - c o n t a i n i n g  

γ - F e 2 O 3   p a r t i c l e s ,   a  m a g n e t i c   t a p e   i s   p r e p a r e d   i n  

t h e   same  m a n n e r   as  d e s c r i b e d   in  E x a m p l e   1 .  

E x a m p l e   7 

The  Fe304   p a r t i c l e s   (800  g)  o b t a i n e d   i n  



E x a m p l e   1  a r e   d i s p e r s e d   in   a  s o l u t i o n   of   c o b a l t  

s u l f a t e   ( 0 . 4   m o l e )   in   w a t e r   (3  l i t e r s )   and  t h e r e t o  

i s   a d d e d   a  s o l u t i o n   of   s o d i u m   h y d r o x i d e   (4  m o l e s )  

in  w a t e r   (3  l i t e r s ) .   The  d i s p e r s i o n   i s   h e a t e d   t o  

40°C  and   s t i r r e d   f o r   8  h o u r s   w i t h   k e e p i n g   t h i s  

t e m p e r a t u r e .   The  r e s u l t i n g   m a g n e t i c   p a r t i c l e s   a r e  

s e p a r a t e d ,   w a s h e d   w e l l   w i t h   w a t e r   t o   r e m o v e   t h e  

r e a c t i o n   s o l u t i o n ,   and   t h e n   d r i e d   to   g i v e   m a g n e t i c  

c o b a l t - c o n t a i n i n g   i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s ,   w h i c h   h a v e  

a  l o n g   a x i s   d i a m e t e r   of   120  nm,  a  s h o r t   a x i s   d i a m e t e r  

of  30  nm,  an  a x i a l   r a t i o   o f   4,  a  s p e c i f i c   s u r f a c e  

a r e a   o f   2 9 . 8   m 2 / g   ( m e a s u r e d   by  BET  m e t h o d ) ,   a  c o -  

e r c i v e   f o r c e   o f   4 5 . 7   KA/m,  and   a  c o b a l t   a tom  c o n t e n t  

of  2 . 8 4  %   by  w e i g h t .  

By  u s i n g   t h e   c o b a l t - c o n t a i n i n g   Fe304   p a r -  

t i c l e s ,   a  m a g n e t i c   t a p e   i s   p r e p a r e d   i n   t h e   same  m a n n e r  

as  d e s c r i b e d   i n   E x a m p l e   1 .  

E x a m p l e   8 

In  t h e   same  m a n n e r   as  d e s c r i b e d   in   E x a m p l e   6 

e x c e p t   t h a t   t h e   γ - F e 2 O 3   p a r t i c l e s   o b t a i n e d   in   E x a m p l e   2 

a r e   r e p l a c e d   by  t h e   r - F e 2 0 3   p a r t i c l e s   o b t a i n e d   i n  

E x a m p l e   1,  t h e r e   a r e   o b t a i n e d   m a g n e t i c   c o b a l t - c o n -  

t a i n i n g   i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s   w h i c h   h a v e   a  l o n g   a x i s  

d i a m e t e r   o f   140  nm,  a  s h o r t   a x i s   d i a m e t e r   o f   35  nm,  

an  a x i a l   r a t i o   of   4,  a  s p e c i f i c   s u r f a c e   a r e a   of  2 8 . 2  

m2/g  ( m e a s u r e d   by  BET  m e t h o d ) ,   a  c o e r c i v e   f o r c e   of  5 0 . 2  

KA/m,  and  a  c o b a l t   a tom  c o n t e n t   of  2 . 5 2   %  by  w e i g h t .  



By  u s i n g   t h e   m a g n e t i c   c o b a l t - c o n t a i n i n g  

i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s ,   a  m a g n e t i c   t a p e   i s   p r e p a r e d  

in  t h e   same  m a n n e r   as  d e s c r i b e d   in   E x a m p l e   1 .  

E x a m p l e   9 

The  x - F e 2 0 3   p a r t i c l e s   (800  g)  o b t a i n e d  

in  E x a m p l e   2  a r e   d i s p e r s e d   in   a  s o l u t i o n   of   c o b a l t  

c h l o r i d e   ( C o C l 2 . 6 H 2 O )  ( 0 . 8   m o l e )   in   w a t e r   (2  l i t e r s )  

and  t h e r e t o   i s   a d d e d   an  a q u e o u s   s o l u t i o n   (2  l i t e r s )  

c o n t a i n i n g   s o d i u m   c i t r a t e   ( 0 . 3   m o l e )   and  s o d i u m  

t a r t r a t e   ( 0 . 1 5   mole )   as  a  c o m p l e x i n g   a g e n t ,   and  t h e  

m i x t u r e   i s   s u b j e c t e d   to   h y d r o t h e r m a l   r e a c t i o n   a t  

200°C  f o r   3  h o u r s .   A f t e r   t h e   r e a c t i o n ,   t h e   p r o d u c e d  

c o b a l t - c o n t a i n i n g   γ - F e 2 O 3   p a r t i c l e s   a r e   s e p a r a t e d   b y  

f i l t r a t i o n ,   w a s h e d   w i t h   w a t e r ,   d r i e d ,   and  t h e n   o x i d i z e d  

by  h e a t i n g   a t   200°C  f o r   3  h o u r s   in   a i r   to   g i v e   m a g -  

n e t i c   c o b a l t - c o n t a i n i n g   i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s   w h i c h  

h a v e   a  l o n g   a x i s   d i a m e t e r   of  200  nm,  a  s h o r t   a x i s  

d i a m e t e r   of   50  nm,  an  a x i a l   r a t i o   of   4,  a  s p e c i f i c  

s u r f a c e   a r e a   of  2 4 . 5   m2/g   ( m e a s u r e d   by  BET  m e t h o d ) ,  

a  c o e r c i v e   f o r c e   of  6 5 . 3   KA/m,  a  s a t u r a t e d   m a g n e t i -  

z a t i o n   (σS)  of  9 . 06   x  10 -3   W b . m / k g ,   a  s q u a r e n e s s   r a t i o  

( σ r / σ s )   of   0 . 7 8 ,   and  a  c o b a l t   a tom  c o n t e n t   of  5 . 9 0   % 

by  w e i g h t .  

By  u s i n g   t h e   m a g n e t i c   c o b a l t - c o n t a i n i n g  

γ - F e 2 O 3   p a r t i c l e s ,   a  m a g n e t i c   t a p e   i s   p r e p a r e d   in  t h e  

same  m a n n e r   as  d e s c r i b e d   in  E x a m p l e   1 .  



E x a m p l e   1 0  

In  t h e   same  m a n n e r   as  d e s c r i b e d   in  E x a m p l e   9 

e x c e p t   t h a t   t h e   γ - F e 2 O 3   p a r t i c l e s   o b t a i n e d   i n   E x a m p l e  

2  a r e   r e p l a c e d   by  t h e   γ - F e 2 O 3   p a r t i c l e s   o b t a i n e d   i n  

E x a m p l e  1 ,   t h e r e   a r e   o b t a i n e d   m a g n e t i c   c o b a l t - c o n -  

t a i n i n g   i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s   w h i c h   have   a  l o n g   a x i s  

d i a m e t e r   of   120  nm,  a  s h o r t   a x i s   d i a m e t e r   of   30  n m ,  

an  a x i a l   r a t i o   of  4,  a  s p e c i f i c   s u r f a c e   a r e a   o f  

2 9 . 8   m2/g   ( m e a s u r e d   by  BET  m e t h o d ) ,   a  c o e r c i v e   f o r c e  

of   6 3 . 5   KA/m,  a  s a t u r a t e d   m a g n e t i z a t i o n   (σs)  o f  

8 . 0 8   x  10 -3   W b . m / k g ,   a  s q u a r e n e s s   r a t i o   ( σ r / σ s )   o f  

0 . 7 7 ,   and  c o b a l t   a t o m   c o n t e n t   of   5 . 7 8  %   by  w e i g h t .  

R e f e r e n c e   E x a m p l e   3 

A  s o l u t i o n   of   f e r r o u s   s u l f a t e   ( F e S 0 4 . 7 H 2 0 )  

(10  m o l e s )   in   w a t e r   (40  l i t e r s )   ( a q u e o u s   f e r r o u s   s u l f a t e  

s o l u t i o n )   and  a  s o l u t i o n   of   s o d i u m   h y d r o x i d e   (70  m o l e s )  

i n   w a t e r   (40  l i t e r s )   ( a q u e o u s   s o d i u m   h y d r o x i d e   s o l u -  

t i o n )   a r e   p r e p a r e d .   The  a q u e o u s   s o d i u m   h y d r o x i d e  

s o l u t i o n   i s   a d d e d   to   t h e   a q u e o u s   f e r r o u s   s u l f a t e  

s o l u t i o n   a t   25°C  to  p r o d u c e   p a l e   g r e e n   p r e c i p i t a t e s .  

W h i l e   h e a t i n g   t h e   s u s p e n s i o n   a t   40°C  in   a  c o n s t a n t  

t e m p e r a t u r e   w a t e r   b a t h ,   a i r   i s   b l o w n   i n t o   t h e   s u s -  

p e n s i o n   a t   a  r a t e   of  19  l i t e r s / m i n u t e ,   and  t h e   o x i d a -  

t i o n   r e a c t i o n   i s   c o n t i n u e d   f o r   6  h o u r s .   The  r e s u l t i n g  

y e l l o w   p r e c i p i t a t e s   a r e   s e p a r a t e d ,   w a s h e d   w i t h   w a t e r ,  

f i l t e r e d ,   and  t h e n   d r i e d   to  g i v e   @ - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e  

p a r t i c l e s .  



The  a - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e   p a r t i c l e s   a r e  

r e d u c e d   w i t h   h e a t i n g   and  t h e n   o x i d i z e d   to  o b t a i n  

γ - F e 2 O 3   p a r t i c l e s   in  t h e   same  m a n n e r   as  d e s c r i b e d  

in  E x a m p l e   1 .  

The  γ - F e 2 O 3   p a r t i c l e s   a r e   s u b j e c t e d   t o  

h y d r o t h e r m a l   r e a c t i o n   in   t h e   same  m a n n e r   as  d e s c r i b e d  

in   E x a m p l e   9,  by  w h i c h   c o b a l t   a t o m s   a r e   u n i f o r m l y  

s u b s t i t u t e d   w i t h i n   t h e   i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s   to   g i v e  

m a g n e t i c   c o b a l t - c o n t a i n i n g   γ - F e 2 O 3   p a r t i c l e s   w h i c h  

h a v e   a  l o n g   a x i s   d i a m e t e r   of  200  nm,  a  s h o r t   a x i s  

d i a m e t e r   of  30  nm,  an  a x i a l   r a t i o   of   6 . 7 ,   a  s p e c i f i c  

s u r f a c e   a r e a   of   4 7 . 9   m2/g   ( m e a s u r e d   by  BET  m e t h o d ) ,  

a  c o e r c i v e   f o r c e   of  5 1 . 7   KA/m,  and  c o b a l t   a tom  c o n t e n t  

of  5 . 8 9   %  by  w e i g h t .  

By  u s i n g   t h e   m a g n e t i c   c o b a l t - c o n t a i n i n g  

γ - F e 2 O 3   p a r t i c l e s ,   a  m a g n e t i c   t a p e   i s   p r e p a r e d   i n  

t h e   same  m a n n e r   as  d e s c r i b e d   in   E x a m p l e   1 .  

In  o r d e r   to   s t u d y   t h e   c o e r c i v e   f o r c e   d i s -  

t r i b u t i o n   of  t h e   m a g n e t i c   c o b a l t - c o n t a i n i n g   i r o n   o x i d e  

p a r t i c l e s   o b t a i n e d   in  E x a m p l e   6  and  R e f e r e n c e   E x a m p l e  

3,  t h e   d i s t r i b u t i o n   of  t h e   a n i s o t r o p i c   m a g n e t i c   f i e l d  

was  m e a s u r e d   by  u s i n g   a  v i b r a t i n g   m a g n e t o m e t e r .   T h e  

r e s u l t s   a r e   shown  in  t h e   a c c o m p a n y i n g   F i g u r e   1,  w h e r e i n  

t h e   g r a p h   A  shows   t h e   d i s t r i b u t i o n   of  t he   a n i s o t r o p i c  

m a g n e t i c   f i e l d   of  t h e   m a g n e t i c   p a r t i c l e s   o b t a i n e d   i n  

E x a m p l e   6,  and  t h e   g r a p h   B  shows   t h e   d i s t r i b u t i o n   o f  

t h e   a n i s o t r o p i c   m a g n e t i c   f i e l d   of  t h e   m a g n e t i c   p a r t i c l e s  



o b t a i n e d   in   R e f e r e n c e   E x a m p l e   3.  As  i s   c l e a r   f rom  t h e  

g r a p h s ,   t h e   m a g n e t i c   c o b a l t - c o n t a i n i n g   i r o n   o x i d e   p a r -  

t i c l e s   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   h a v e   n a r r o w e r   d i s t r i -  

b u t i o n   of  t h e   a n i s o t r o p i c   m a g n e t i c   f i e l d   t h a n   t h a t   o f  

t h e   p r o d u c t   i n   R e f e r e n c e   E x a m p l e ,   w h i c h   m e a n s   t h a t   t h e  

m a g n e t i c   c o b a l t - c o n t a i n i n g   i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s   o f  

t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   h a s   e x c e l l e n t   c o e r c i v e   f o r c e  

d i s t r i b u t i o n .  

B e s i d e s ,   i n   o r d e r   to   s t u d y   t h e   s t a b i l i t y   o f  

m a g n e t i c   p r o p e r t i e s   of   t h e   c o b a l t - c o n t a i n i n g   i r o n   o x i d e  

p a r t i c l e s   o b t a i n e d   i n   E x a m p l e s   6  to   10  and   R e f e r e n c e  

E x a m p l e   3,  t h e   d e m a g n e t i z a t i o n   by  h e a t i n g   was  m e a s u r e d  

and  t h e n   t h e   p r i n t - t h r o u g h   was  t e s t e d .  

The  d e m a g n e t i z a t i o n   by  h e a t i n g   was  m e a s u r e d  

as  f o l l o w s .  

The  m a g n e t i c   p a r t i c l e s   to   be  t e s t e d   w e r e  

p a c k e d   i n   a  v e s s e l   ( d i a m e t e r :   6  mm,  h e i g h t :   3  mm) 

and  w e r e   s a t u r a t e d l y   m a g n e t i z e d   i n   a  m a g n e t i c   f i e l d  

of   796  KA/m  a t   room  t e m p e r a t u r e ,   and  t h e n ,   t h e   s a t u -  

r a t e d   r e m a n e n t   m a g n e t i z a t i o n   ( I r s )   was  m e a s u r e d .   T h e r e -  

a f t e r ,   t h e   s a t u r a t e d l y   m a g n e t i z e d   p a r t i c l e s   w e r e   k e p t  

a t   60°C  f o r   2  h o u r s   and  t a k e n   o u t   a t   room  t e m p e r a t u r e ,  

and   t h e n   t h e   r e m a n e n t   m a g n e t i z a t i o n   ( I r )   was  m e a s u r e d .  

B a s e d   on  t h e   d a t a   t h u s   o b t a i n e d ,   t h e   d e m a g n e t i z a t i o n  

by  h e a t i n g   was  c a l c u l a t e d   by  t h e   f o l l o w i n g   f o r m u l a :  



The  p r i n t - t h r o u g h   was  t e s t e d   as  f o l l o w s :  

The  m a g n e t i c   p a r t i c l e s   to  be  t e s t e d   w e r e  

p a c k e d   in  a  v e s s e l   ( d i a m e t e r :   6  mm,  h e i g h t :   3  mm) 

and  k e p t   in   a  m a g n e t i c   f i e l d   of  3 .2   KA/m  a t   6 0 ° C  

f o r   one  h o u r ,   and  t h e n ,   t h e   r e m a n e n t   m a g n e t i z a t i o n  

( I r 3 , 2 )   was  m e a s u r e d   a t   room  t e m p e r a t u r e ,   and  t h e r e -  

a f t e r ,   t h e   p a r t i c l e s   w e r e   s a t u r a t e d l y   m a g n e t i z e d   i n  

a  m a g n e t i c   f i e l d   of   796  KA/m,  and  t h e n ,   t h e   s a t u r a t e d  

r e m a n e n t   m a g n e t i z a t i o n   ( I r s )   was  m e a s u r e d .   B a s e d   o n  

t h e   d a t a   t h u s   o b t a i n e d ,   t h e   p r i n t - t h r o u g h   w a s  

c a l c u l a t e d   in   d e c i b e l   by  t h e   f o l l o w i n g   f o r m u l a :  

The  r e s u l t s   a r e   shown  in  t h e   f o l l o w i n g   T a b l e   2 .  

As  i s   c l e a r   f rom  t he   a b o v e   t a b l e ,   t h e   m a g n e t i c  

c o b a l t - c o n t a i n i n g   i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s   of   t h e   p r e s e n t  

i n v e n t i o n   ( in   E x a m p l e s   6  to  10)  have   a l l   l e s s   d e m a g n e t i z a t i o n  



by  h e a t i n g   and  l e s s   p r i n t - t h r o u g h   in   c o m p a r i s o n   w i t h  

t h o s e   of   t h e   c o n v e n t i o n a l   m a g n e t i c   c o b a l t - c o n t a i n i n g  

i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s   ( R e f e r e n c e   E x a m p l e   3 ) ,   w h i c h  

means   t h a t   t h e   m a g n e t i c   c o b a l t - c o n t a i n i n g   i r o n   o x i d e  

p a r t i c l e s   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   h a v e   e x c e l l e n t  

h e a t   s t a b i l i t y .  

M o r e o v e r ,   as  to   t h e   m a g n e t i c   t a p e s   o b t a i n e d  

in   E x a m p l e s   6  to   10  and   R e f e r e n c e   E x a m p l e   3,  t h e   c o -  

e r c i v e   f o r c e   ( H c ) ,   r e s i d u a l   m a g n e t i c   f l u x   d e n s i t y   ( B r ) ,  

s q u a r e n e s s   r a t i o   ( B r / B s ) ,   DCS/N,   and  ACS/N  w e r e   m e a s u r e d ,  

and  f u r t h e r   e r a s a b i l i t y   was  t e s t e d .   T h e   e r a s a b i l i t y   w a s  

t e s t e d   as  f o l l o w s :  

A  s i g n a l   of   1  KHz  was  r e c o r d e d   on  t h e   m a g n e t i c  

t a p e   to   be  t e s t e d   a t   an  i n p u t   of   +5dB,   and  i t   was  e r a s e d  

w i t h   a n  e r a s i n g   c u r r e n t   of   20  %  l a r g e r   t h a n   t h e   e r a s i n g  

c u r r e n t   w h i c h   c o u l d   make  t h e   e r a s a b i l i t y   of   a  s t a n d a r d  

m a g n e t i c   t a p e   (BASF  C401R)  to   be  0 .5   dB,  and  t h e n   t h e  

d i f f e r e n c e   b e t w e e n   t h e   r e g e n e r a t e d   o u t p u t   s i g n a l  

b e f o r e   and  a f t e r   t h e   e r a s i n g   was  c a l c u l a t e d ,   w h i c h  

was  shown  by  " d B " .  

The  r e s u l t s   a r e   shown  i n   T a b l e   3 .  



As  i s   c l e a r   f rom  t h e   a b o v e   t a b l e ,   t h e   m a g -  

n e t i c   t a p e s   p r e p a r e d   f rom  t h e   m a g n e t i c   c o b a l t - c o n -  

t a i n i n g   i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n  

( E x a m p l e s   6  to   10)  show  h i g h e r  c o e r c i v e   f o r c e ,   r e s i d u a l  

m a g n e t i c   f l u x   d e n s i t y   and  s q u a r e n e s s   r a t i o ,   a n d  

l o w e r   DCS/N  and  ACS/N  and  s u p e r i o r   e r a s a b i l i t y  

in  c o m p a r i s o n   w i t h   t h e   c o n v e n t i o n a l   m a g n e t i c   t a p e  

( R e f e r e n c e   E x a m p l e   3 ) ,   w h i c h   m e a n s   t h a t   t h e   m a g n e t i c  

r e c o r d i n g   medium  p r e p a r e d   f rom  t h e   m a g n e t i c   c o b a l t -  

c o n t a i n i n g   i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t -  

t i o n   h a v e   e x c e l l e n t   m a g n e t i c   c h a r a c t e r i s t i c s   and  i m -  

p r o v e d   e r a s a b i l i t y   w i t h   l e s s   n o i s e .  

E x a m p l e   11  

The  @ - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e   p a r t i c l e s   (800  g )  

o b t a i n e d   in  E x a m p l e   6  a r e   d i s p e r s e d   in  w a t e r   (40  l i t e r s ) ,  



and   t h e r e t o   a r e   a d d e d   an  a q u e o u s   s o l u t i o n   (10  l i t e r s )  

o f   s o d i u m   h y d r o x i d e   ( c o n c e n t r a t i o n :   1  m o l e / l i t e r )  

and  an  a q u e o u s   s o l u t i o n   ( 1 .3   l i t e r )   of   s o d i u m   o r t h o -  

s i l i c a t e   ( c o n c e n t r a t i o n :   1  m o l e / l i t e r ) ,   and  t h e   m i x -  

t u r e   i s   n e u t r a l i z e d   u n t i l   pH  8  or   l e s s   by  b l o w i n g  

c a r b o n   d i o x i d e   w i t h   s t i r r i n g ,   by  w h i c h   s i l i c i c   a c i d  

s o l   i s   d e p o s i t e d   on  t h e   s u r f a c e   of   p a r t i c l e s .   T h e  

p a r t i c l e s   a r e   s e p a r a t e d ,   w a s h e d   w i t h   w a t e r   and  d r i e d  

to   g i v e   a - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e   p a r t i c l e s   w h i c h   a r e  

c o a t e d   w i t h   t h e   s i l i c a t e   c o m p o u n d .  

The  @ - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e . p a r t i c l e s   c o a t e d  

w i t h   a  s i l i c a t e   c o m p o u n d   on  t h e   s u r f a c e   t h e r e o f   (800  g)  

a r e   s p r e a d e d   on  a  q u a r t z   b o a r d   and  p u t   in   a  t u b u l a r  

e l e c t r i c   f u r n a c e ,   and  t h e n   a r e   r e d u c e d   by  p a s s i n g  

t h e r e t h r o u g h   h y d r o g e n   gas   a t   a  r a t e   of   20  l i t e r s /  

m i n u t e   a t   450°C  to   g i v e   m a g n e t i c   m e t a l l i c   i r o n   p a r -  

t i c l e s ,   w h i c h   h a v e   a  l o n g   a x i s   d i a m e t e r   of   180  nm,  

a  s h o r t   a x i s   d i a m e t e r   o f   50  nm,  an  a x i a l   r a t i o   o f  

3 . 6 ,   and   a  s p e c i f i c   s u r f a c e   a r e a   of   28  m2 /g   ( m e a s u r e d  

by  BET  m e t h o d ) .  

By  u s i n g   t h e   m a g n e t i c   m e t a l l i c   i r o n   p a r t i c l e s ,  

a  m a g n e t i c   t a p e   i s   p r e p a r e d   in   t h e   same  m a n n e r   as  d e -  

s c r i b e d   in   E x a m p l e   1 .  

E x a m p l e   12  

In  t h e   same  m a n n e r   as  d e s c r i b e d   in   E x a m p l e   1 1  

e x c e p t   t h a t   t h e   c o a t i n g   t r e a t m e n t   of   a  s i l i c a t e   c o m p o u n d  

o n t o   t h e   @ - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e   p a r t i c l e s   i s   o m i t t e d ,  



t h e r e   a r e   o b t a i n e d   m a g n e t i c   m e t a l l i c   i r o n   p a r t i c l e s  

w h i c h   have   a  l o n g   a x i s   d i a m e t e r   of  150  nm,  a  s h o r t   a x i s  

d i a m e t e r   of  50  nm,  an  a x i a l   r a t i o   of  3,  and  a  s p e c i f i c  

s u r f a c e   a r e a   of   25  m2/g   ( m e a s u r e d   by  BET  m e t h o d ) .  

By  u s i n g   t h e   m a g n e t i c   m e t a l l i c   i r o n   p a r -  

t i c l e s ,   a  m a g n e t i c   t a p e   i s   p r e p a r e d   in   t h e   same  m a n n e r  

as  d e s c r i b e d   in   E x a m p l e   1 .  

R e f e r e n c e   E x a m p l e   4 

A  s o l u t i o n   of  f e r r o u s   s u l f a t e   ( F e S 0 4 . 7 H 2 0 )  

(10  m o l e s )   in  w a t e r   (40  l i t e r s )   (an  a q u e o u s   f e r r o u s  

s u l f a t e   s o l u t i o n ) ' a n d   a  s o l u t i o n   of  s o d i u m   h y d r o x i d e  

(70  m o l e s )   in   w a t e r   (40  l i t e r s )   (an  a q u e o u s   s o d i u m  

h y d r o x i d e   s o l u t i o n )   a r e   p r e p a r e d ,   and  t h e   a q u e o u s  

s o d i u m   h y d r o x i d e   s o l u t i o n   i s   a d d e d   to  t he   a q u e o u s  

f e r rous   s u l f a t e   s o l u t i o n   a t   25°C  to   o b t a i n   p a l e   g r e e n  

p r e c i p i t a t e s .   W h i l e   h e a t i n g   t h e   s u s p e n s i o n   a t   5 0 ° C  

in   a  c o n s t a n t   t e m p e r a t u r e   w a t e r   b a t h ,   a i r   i s   b l o w n  

in   t h e   s u s p e n s i o n   a t   a  r a t e   of   10  l i t e r s / m i n u t e   a n d  

t h e   o x i d a t i o n   r e a c t i o n   i s   c o n t i n u e d   f o r   6  h o u r s .   T h e  

r e s u l t i n g   y e l l o w   p r e c i p i t a t e s   a r e   s e p a r a t e d ,   w a s h e d  

w i t h   w a t e r ,   f i l t e r e d   and  t h e n   d r i e d   to   g i v e   @ - f e r r i c  

o x y h y d r o x i d e   p a r t i c l e s   w h i c h   h a v e   a  l o n g   a x i s   d i a m e t e r  

of  270  nm,  a  s h o r t   a x i s   d i a m e t e r   of  30  nm,  an  a x i a l  

r a t i o   of  9,  and  a  s p e c i f i c   s u r f a c e   a r e a   of  48  m 2 / g  

( m e a s u r e d   by  BET  m e t h o d ) .  

The  @ - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e   p a r t i c l e s   t h u s  

o b t a i n e d   a r e   s u b j e c t e d   to  t he   c o a t i n g   t r e a t m e n t   w i t h  



a  s i l i c a t e   c o m p o u n d   in   t h e   same  m a n n e r   as  d e s c r i b e d  

in  E x a m p l e   11,   and  f u r t h e r   r e d u c e d   w i t h   h e a t i n g   l i k e -  

w i s e   to   g i v e   m a g n e t i c   m e t a l l i c   i r o n   p a r t i c l e s   w h i c h  

h a v e   a  l o n g   a x i s   d i a m e t e r   o f   270  nm,  a  s h o r t   a x i s  

d i a m e t e r   of   30  nm,  an  a x i a l   r a t i o   o f   9,  and  s p e c i f i c  

s u r f a c e   a r e a   of   45  m2/g  ( m e a s u r e d   by  BET  m e t h o d ) .  

By  u s i n g   t h e   m a g n e t i c   m e t a l l i c   i r o n   p a r -  

t i c l e s ,   a  m a g n e t i c   t a p e   i s   p r e p a r e d   in   t h e   same  m a n n e r  

as  d e s c r i b e d   i n   E x a m p l e   1 .  

As  to   t h e   m a g n e t i c   m e t a l l i c   i r o n   p a r t i c l e s  

o b t a i n e d   in   E x a m p l e s   11  and  12  and   R e f e r e n c e   E x a m p l e  

4,  t h e   c o r r o s i o n   r e s i s t a n c e   was  t e s t e d   in   t h e   f o l l o w -  

i n g   m a n n e r .  

The  m a g n e t i c   m e t a l l i c   i r o n   p a r t i c l e s   to   b e  

t e s t e d   w e r e   a l l o w e d   to   s t a n d   a t   60°C  and  90  %  RH 

( r e l a t i v e   h u m i d i t y ) ,   and  t h e   s a t u r a t e d   m a g n e t i z a t i o n  

was  m e a s u r e d   a t   a  f i x e d   t i m e   i n t e r v a l .   The  o b t a i n e d  

v a l u e s   a r e   shown  by  t h e   r a t i o   ( l o w e r i n g   r a t i o )   t o  

t h e   s a t u r a t e d   m a g n e t i z a t i o n   o f   t h e   m a g n e t i c   m e t a l l i c  

i r o n   p a r t i c l e s   b e f o r e   t e s t   ( as   100  % ) .  

The  r e s u l t s   a r e   s h o w n   i n   T a b l e   4 .  



As  i s   c l e a r   f rom  t h e   a b o v e   t a b l e ,   t h e   m a g -  

n e t i c   m e t a l l i c   i r o n   p a r t i c l e s   of  t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n  

( E x a m p l e s   11  and  12)  show  l e s s   l o w e r i n g   o f  s a t u r a t e d  

m a g n e t i z a t i o n   in  c o m p a r i s o n   w i t h   t h e   c o n v e n t i o n a l  

m a g n e t i c   m e t a l l i c   i r o n   p a r t i c l e s   ( R e f e r e n c e   E x a m p l e   4 ) ,  

w h i c h   means   t h a t   t h e   m a g n e t i c   m e t a l l i c   i r o n   p a r t i c l e s  

of  t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   h a v e   e x c e l l e n t   c o r r o s i o n  

r e s i s t a n c e .  

B e s i d e s ,   as  to   t h e   m a g n e t i c   t a p e s   p r e p a r e d  

in  E x a m p l e s   11  and  12  and  R e f e r e n c e   E x a m p l e   4,  t h e  

c o e r c i v e   f o r c e   (Hc) ,   r e s i d u a l   m a g n e t i c   f l u x   d e n s i t y  

( B r ) ,   s q u a r e n e s s   r a t i o   ( B r / B s ) ,   DCS/N  and  ACS/N  w e r e  

m e a s u r e d ,   and  f u r t h e r   t h e   c o r r o s i o n   r e s i s t a n c e   w a s  

t e s t e d .   The  c o r r o s i o n   r e s i s t a n c e   was  t e s t e d   in  t h e  

f o l l o w i n g   m a n n e r :  

The  m a g n e t i c   t a p e s   to  be  t e s t e d   w e r e   a l l o w e d  

to  s t a n d   a t   60°C  and  90 %  RH,  and  the   maximum  m a g n e t i c  



f l u x   d e n s i t y   was  m e a s u r e d   a t   a  f i x e d   t i m e   i n t e r v a l .  

The  o b t a i n e d   v a l u e s   a r e   shown  by  t he   r a t i o   ( l o w e r i n g  

r a t i o )   to   t h e   maximum  m a g n e t i c   f l u x   d e n s i t y   of   t h e  

m a g n e t i c   t a p e s   b e f o r e   t e s t   (as  100  % ) .  

The  r e s u l t s   a r e   shown  in  T a b l e   5 .  





As  i s   c l e a r   f r o m   t h e   a b o v e   t a b l e ,   t h e   m a g n e t i c  

t a p e s   p r e p a r e d   f r o m   t h e   m a g n e t i c   m e t a l l i c   i r o n   p a r t i c l e s  

of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   ( E x a m p l e s   11  and  12)  s h o w  

h i g h e r   r e s i d u a l   m a g n e t i c   f l u x   d e n s i t y   and   s q u a r e n e s s  

r a t i o ,   l o w e r   DCS/N  and   ACS/N,  and  s m a l l e r   l o w e r i n g  

r a t i o   o f   maximum  m a g n e t i c   f l u x   d e n s i t y   i n   c o r r o s i o n  

r e s i s t a n c e   t e s t   i n   c o m p a r i s o n   w i t h   t h e   c o n v e n t i o n a l  

m a g n e t i c   t a p e   ( R e f e r e n c e   E x a m p l e   4 ) ,   w h i c h   means   t h a t  

t h e   m a g n e t i c   r e c o r d i n g   med ium  p r e p a r e d   f r o m   t h e   m a g n e t i c  

m e t a l l i c   i r o n   p a r t i c l e s   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   h a v e  

e x c e l l e n t   m a g n e t i c   c h a r a c t e r i s t i c   and   f u r t h e r   e x c e l l e n t  

c o r r o s i o n   r e s i s t a n c e .  



1.  A  m e t h o d   f o r   t h e   p r o d u c t i o n   o f   m a g n e t i c  

i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s ,   w h i c h   c o m p r i s e s   r e a c t i n g   a n  

a q u e o u s   s o l u t i o n   c o n t a i n i n g   a  t r i v a l e n t   i r o n   i o n  

w i t h   an  e q u i v a l e n t   or   more   a m o u n t   of  an  a q u e o u s   a l k a l i  

s o l u t i o n   a t   a  t e m p e r a t u r e   of   30°C  or  l o w e r ,   a g i n g  

t h e   p r o d u c e d   f e r r i c   h y d r o x i d e ,   s u b j e c t i n g   t h e   f e r r i c  

h y d r o x i d e   to   h y d r o t h e r m a l   r e a c t i o n   in   an  a u t o c l a v e  

to   p r o d u c e   a - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e   p a r t i c l e s ,   f i l t e r i n g  

and   d r y i n g   t h e   p a r t i c l e s ,   and  t h e n   r e d u c i n g   t h e   p a r -  

t i c l e s   w i t h   h e a t i n g   and  o p t i o n a l l y   f u r t h e r   o x i d i z i n g   t h e m .  

2.  A  m e t h o d   a c c o r d i n g   to   c l a i m   1,  w h e r e i n  

t h e   r e s u l t i n g   i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s   a r e   d i s p e r s e d   i n  

an  a q u e o u s   s o l u t i o n   c o n t a i n i n g   a  c o b a l t   s a l t   and  t h e r e t o  

i s   a d d e d   an  a q u e o u s   a l k a l i   s o l u t i o n   and  t h e r e b y   a  l a y e r  

c o n t a i n i n g   p r e d o m i n a n t l y   c o b a l t   i s   f o r m e d   on  t h e   s u r f a c e  

r e g i o n   of  t h e   p a r t i c l e s .  

3.  A  m e t h o d   a c c o r d i n g   to   c l a i m   2,  w h e r e i n  

t h e   a q u e o u s   s o l u t i o n   c o n t a i n i n g   a  c o b a l t   s a l t   c o n t a i n s  

f u r t h e r   a  f e r r o u s   i o n .  

4.  A  m e t h o d   a c c o r d i n g   to  c l a i m   1,  w h e r e i n  

t h e   r e s u l t i n g   i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s   a r e   d i s p e r s e d   in  a n  

a q u e o u s   s o l u t i o n   c o n t a i n i n g   a  c o b a l t   s a l t   and  t h e   d i s -  

p e r s i o n   i s   s u b j e c t e d   to   h y d r o t h e r m a l   r e a c t i o n   and  t h e r e b y  

t h e   c o b a l t   i s   s u b s t i t u t e d   w i t h i n   t he   p a r t i c l e s .  

5.  A  m e t h o d   f o r   t h e   p r o d u c t i o n   of  m a g n e t i c  

m e t a l l i c   i r o n   p a r t i c l e s ,   w h i c h   c o m p r i s e s   r e a c t i n g   a n  



a q u e o u s   s o l u t i o n   c o n t a i n i n g   a  t r i v a l e n t   i r o n   i o n   w i t h  

an  e q u i v a l e n t   or   more  a m o u n t   of  an  a q u e o u s   a l k a l i  

s o l u t i o n   a t   a  t e m p e r a t u r e   of   30°C  or   l o w e r ,   a g i n g  

t h e   p r o d u c e d   f e r r i c   h y d r o x i d e ,   s u b j e c t i n g   t h e   f e r r i c  

h y d r o x i d e   to   h y d r o t h e r m a l   r e a c t i o n   i n   an  a u t o c l a v e  

to   p r o d u c e   @ - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e   p a r t i c l e s ,   f i l t e r i n g  

and   d r y i n g   t h e   p a r t i c l e s ,   and  t h e n   r e d u c i n g   t h e   p a r -  

t i c l e s   w i t h   a  r e d u c i n g   gas   w i t h   h e a t i n g .  

6.  A  m e t h o d   a c c o r d i n g   to   c l a i m   5,  w h e r e i n  

t h e   a - f e r r i c   o x y h y d r o x i d e   p a r t i c l e s   a r e   c o a t e d   w i t h  

a  s i l i c a t e   compound   or   an  a l u m i n u m   c o m p o u n d   b e f o r e   t h e  

r e d u c t i o n   t h e r e o f .  

7.  M a g n e t i c   i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s   w h i c h   h a v e  

a  l o n g   a x i s   d i a m e t e r   of   300  nm  or   l e s s ,   an  a x i a l   r a t i o  

o f   5  o r   l e s s   and  a  s p e c i f i c   s u r f a c e   a r e a   of   40  m 2 / g  

or   l e s s   ( m e a s u r e d   by  BET  m e t h o d ) .  

8.  The  m a g n e t i c   i r o n   o x i d e   p a r t i c l e s   a c c o r d i n g  

to   c l a i m   7,  w h i c h   h a v e   a  l a y e r   c o n t a i n i n g   p r e d o m i n a n t l y  

c o b a l t   on  t h e   s u r f a c e   r e g i o n   of   t h e   s e e d s   o f   t h e   p a r -  

t i c l e s   and  have   a  l o n g   a x i s   d i a m e t e r   of   300  nm  or   l e s s ,  

an  a x i a l   r a t i o   of  5  or   l e s s ,   a  s p e c i f i c   s u r f a c e   a r e a  

of   40  m 2 / g   or  l e s s   ( m e a s u r e d   by  BET  m e t h o d )   and   a  c o -  

e r c i v e   f o r c e   of  2 3 . 9   KA/m  or   m o r e .  

9.  M a g n e t i c   c o b a l t - c o n t a i n i n g   i r o n   o x i d e  

p a r t i c l e s   w h i c h   a r e   s u b s t i t u t e d   w i t h   c o b a l t   a t o m s   a n d  

h a v e   a  l o n g   a x i s   d i a m e t e r   of  300  nm,  an  a x i a l   r a t i o  

of   5  o r   l e s s   and  a  c o e r c i v e   f o r c e   of   3 9 . 8   KA/m  or  m o r e .  



10.  M a g n e t i c   m e t a l l i c   i r o n   p a r t i c l e s   w h i c h  

have   a  l o n g   a x i s   d i a m e t e r   of  300  nm,  an  a x i a l   r a t i o  

of  5  or  l e s s ,   a  s p e c i f i c   s u r f a c e   a r e a   of  40  m2/g   o r  

l e s s   ( m e a s u r e d   by  BET  m e t h o d ) .  

l l .   A  m a g n e t i c   r e c o r d i n g   medium  w h i c h   i s  

p r e p a r e d   by  u s i n g   t h e   m a g n e t i c   p a r t i c l e s   as  s e t   f o r t h  

in  a n y  o n e   of   c l a i m   7,  8,  9  or  1 0 .  








	bibliography
	description
	claims
	drawings
	search report

